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Наведено дані щодо фазових перетворень в процесі отримання нанокомпозиту типу
Nd2Fe14B/Fe3B шляхом спінінгування з наступним кристалізаційним відпалом сплаву
Nd – Fe –B з низьким вмістом неодиму та бору. Кристалізація попередньо аморфізованого
сплаву відбувається в чотири стадії і закінчується формуванням нанокомпозитної структури
з розміром зерен 27 нм. Особливістю цього сплаву є присутність у його структурі
магнітом’якої метастабільної Nd2Fe23B3 фази.
Â òåïåð³øí³é ÷àñ àêòèâíî ðîçðîáëÿºòüñÿ íîâèé êëàñ ³çîòðîïíèõ ìàãí³òîæîðñòêèõíàíîêîìïîçèò³â Nd – Fe – B, â ÿêèõ ìàãí³òí³ âëàñòèâîñò³ çóìîâëåí³ îáì³ííîþ
âçàºìîä³ºþ ì³æ ìàãí³òîæîðñòêîþ òà ìàãí³òîì’ÿêîþ ôàçàìè. Ðåçóëüòàòè ùîäî ¿õ
îòðèìàííÿ øëÿõîì  êðèñòàë³çàö³¿ ïîïåðåäíüî àìîðô³çîâàíîãî ñïëàâó Nd4.5Fe77B18.5
âïåðøå áóëè îïóáë³êîâàí³ â 1989 ðîö³ [1]. Ââàæàºòüñÿ, ùî îáì³ííà âçàºìîä³ÿ â
íàíîêîìïîçèòàõ Nd – Fe – B ìîæå ñïîñòåð³ãàòèñÿ ïðè ðîçì³ð³ çåðíà íå á³ëüøå 50 íì
[2]. Ïîäð³áíåííÿ ôàç äî òàêèõ ðîçì³ð³â (< 50 íì) ââàæàºòüñÿ íåòðèâ³àëüíîþ çàäà÷åþ
[2, 3]. Òàêîæ çàëèøàºòüñÿ íåç’ÿñîâàíèì ïèòàííÿ ùîäî âïëèâó âàð³àö³é ñêëàäó çà
íåîäèìîì òà áîðîì íà ôîðìóâàííÿ òîãî ÷è ³íøîãî òèïó íàíîêîìïîçèòíîãî ìàòåð³àëó,
à ñàìå  Nd2Fe14B/ α -Fe àáî Nd2Fe14B/Fe3B.
Âèõîäÿ÷è ç öüîãî, ìåòîþ äàíî¿ ðîáîòè áóëî âèâ÷åííÿ ìîæëèâîñò³ îòðèìàííÿ
íàíîêîìïîçèòó òèïó Nd2Fe14B/Fe3B ïðè çíèæåíîìó â ïîð³âíÿíí³ ç êëàñè÷íèì àíàëîãîì
âì³ñò³ íåîäèìó òà áîðó.
Äëÿ äîñë³äæåíü âèêîðèñòîâóâàëè ñïëàâ ñêëàäó Nd3,7Fe80,3B16,0, ÿêèé îäåðæóâàëè
ïëàâëåííÿì øèõòîâèõ êîìïîíåíò³â â åëåêòðîäóãîâ³é ïå÷³. Íàäøâèäê³ñíå îõîëîäæåííÿ
ï³ä ÷àñ êðèñòàë³çàö³¿ ïðîâîäèëè ìåòîäîì ñï³í³íãóâàíÿ ðîçïëàâó, ÿêèé âèëèâàëè íà
ïîâåðõíþ ì³äíîãî áàðàáàíó-îõîëîäæóâà÷à. Øâèäê³ñòü îáåðòàííÿ áàðàáàíó 40 ì/ñ,
ùî çàáåçïå÷óâàëî øâèäê³ñòü îõîëîäæåííÿ ïîðÿäêó  106 Ê/ñ. Âèëèâ ðîçïëàâó ïðîâîäèëè
íà ïîâ³òð³ ç îáäóâàííÿì àðãîíîì ì³ñöÿ êîíòàêòó ðîçïëàâó ç áàðàáàíîì-îõîëîäæóâà÷åì.
Â ðåçóëüòàò³ îòðèìóâàëè àìîðôíó  ñòð³÷êó çàâøèðøêè 5 ìì òà òîâùèíîþ 15 ìêì áåç
îçíàê îêèñëåííÿ.
Øâèäêîîõîëîäæåíó ñòð³÷êó â³äïàëþâàëè â âàêóóì³. Øâèäê³ñòü íàãð³âó äî
òåìïåðàòóðè ³çîòåðì³÷íî¿ âèòðèìêè ñêëàäàëà 20 Ê/õâ. ²çîòåðì³÷íó âèòðèìêó ïðîâîäèëè
â ³íòåðâàë³ òåìïåðàòóð 723 – 933 Ê ïðîòÿãîì 30 õâ.
Òåìïåðàòóðí³ ³íòåðâàëè ôàçîâèõ ïåðåòâîðåíü ïðè íàãð³âàíí³ ñï³í³íãîâàíèõ
ñòð³÷îê âèçíà÷àëè çà äîïîìîãîþ ìåòîäà äèôåðåíö³àëüíî¿ ñêàíóþ÷î¿ êàëîðèìåòð³¿ (ÄÑÊ)
íà òåðìîàíàë³çàòîð³ ìîäåë³ 1090 ô³ðìè “DuPont”. Âèâ÷åííÿ ñòðóêòóðè çðàçê³â
ïðîâîäèëè çà äîïîìîãîþ ôàçîâîãî ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàë³çó (â Cu
aК âèïðîì³íþâàíí³) ³ ïðîñâ³÷óþ÷î¿ åëåêòðîííî¿ ì³êðîñêîï³¿ (ÏÅÌ). Êîåðöèòèâíó
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ñèëó òà çàëèøêîâó ³íäóêö³þ ñïëàâó âèì³ðþâàëè çà äîïîìîãîþ âèñîêî÷óòëèâîãî
â³áðîìàãí³òîìåòðó âèðîáíèöòâà ÍÄ² åëåêòðîìåõàí³÷íèõ ïðèëàä³â (Êè¿â, Óêðà¿íà).
Ðåçóëüòàòè ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàë³çó çàñâ³ä÷èëè, ùî âèêîðèñòàííÿ ìåòîäó
ñï³í³íãóâàííÿ äîçâîëÿº îòðèìàòè ìàòåð³àë â ðåíòãåíîàìîðôíîìó ñòàí³ ç íåçíà÷íèì
âì³ñòîì êðèñòàë³÷íî¿ ôàçè. Íà ñïåêòð³ ðåíòãåí³âñüêî¿ äèôðàêö³¿, ÿêèé îòðèìàëè â³ä
ñòð³÷êè ï³ñëÿ íàäøâèäê³ñíîãî îõîëîäæåííÿ ðîçïëàâó, ñïîñòåð³ãàºòüñÿ äèôóçíå ãàëî ç
îäèíè÷íèì ìàêñèìóìîì, ÿêèé â³äïîâ³äàº ïîëîæåííþ äèôðàêö³éíîãî ï³êó îêñèäó
íåîäèìó  Nd2O3 (ðèñ. 1 à).
Àíàë³ç äàíèõ, îòðèìàíèõ çà äîïîìîãîþ ïðîñâ³÷óþ÷î¿ åëåêòðîííî¿ ì³êðîñêîï³¿
ïîêàçàâ, ùî ñïëàâ çíàõîäèâñÿ â àìîðôíîìó ñòàí³ (ðèñ. 1). Íà ÏÅÌ çîáðàæåí³
ñòðóêòóðè, â ÿêèõ ñïîñòåð³ãàºòüñÿ ëèøå íåçíà÷íà ê³ëüê³ñòü ïîîäèíîêèõ êðèñòàë³â
îêñèäó íåîäèìó (ðèñ. 1 á).
Ðåçóëüòàòè ÄÑÊ àíàë³çó ïîêàçàëè, ùî êðèñòàë³çàö³ÿ àìîðô³çîâàíîãî ñïëàâó
Nd3,7Fe80,3B16,0 â³äáóâàºòüñÿ â ê³ëüêà ñòàä³é. Íà ñïåêòð³ ÄÑÊ ñïîñòåð³ãàºòüñÿ îäèí
ðîçìèòèé òà òðè ãîñòðèõ ï³êè (ðèñ. 2).
Ðåçóëüòàòè ôàçîâîãî ðåíòãåíî-
ñòðóêòóðíîãî àíàë³çó ïîêàçàëè, ùî
ïåðøà åêçîòåðì³÷íà ðåàêö³ÿ, ÿêà
â³äáóâàºòüñÿ ïðè òåìïåðàòóð³
T1 »  673 K, â³äïîâ³äàº âèä³ëåííþ â
àìîðôí³é ìàòðèö³ äèñïåðñíèõ âêëþ÷åíü
ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè Fe3B. Äðóãèé
åêçîòåðì³÷íèé ï³ê, ùî ðåºñòðóºòüñÿ ïðè
òåìïåðàòóð³ T2 »  833 K, çóìîâëåíèé
êðèñòàë³çàö³ºþ àìîðôíî¿ ôàçè. Ñïåêòð
ðåíòãåí³âñüêî¿ äèôðàêö³¿ çàñâ³ä÷óº, ùî
àìîðôíà ôàçà ïåðåòâîðþºòüñÿ íà òðè
êðèñòàë³÷í³: ñòàá³ëüíó ìàãí³òîæîðñòêó
ôàçó Nd2Fe14B, ìàãí³òîì’ÿêó Fe3B òà
ìåòàñòàá³ëüíó ìàãí³òîì’ÿêó Nd2Fe23B3. Òðåò³é åêçîòåðì³÷íèé ï³ê ïðè òåìïåðàòóð³ T3
»  863 K â³äïîâ³äàº ÷àñòêîâîìó ðîçïàäó ìåòàñòàá³ëüíî¿ ôàçè Nd2Fe23B3 íà ñòàá³ëüíó
ôàçó Nd2Fe14B òà ôàçó Fe3B. Çìåíøåííÿ ê³ëüêîñò³ äèôðàêö³éíèõ ìàêñèìóì³â â³ä ïëîùèí
Рис. 1. Спектр рентгенівської дифракції (а), структура (ПЕМ) та електронна мікродифракція (б)
швидкоохолодженого сплаву Nd3,7Fe80,3B16,0.
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Рис. 2. ДСК спектр, отриманий при нагріві
швидкоохолодженого сплаву Nd3,7Fe80,3B16,0 .
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â³äáèòòÿ ôàçè Nd2Fe23B3 ç îäíî÷àñíèì çá³ëüøåííÿì ê³ëüêîñò³ äèôðàêö³éíèõ ìàêñèìóì³â
â³ä ôàç Nd2Fe14B òà Fe3B ñâ³ä÷èòü ïðî ÷àñòêîâèé ðîçïàä ìåòàñòàá³ëüíî¿ ôàçè Nd2Fe23B3.
Çã³äíî ç [4] ÷åòâåðòèé åêçîòåðì³÷íèé ï³ê, ÿê ïðàâèëî, â³äïîâ³äàº ðîçïàäó ôàçè Fe3B
ç âèä³ëåííÿì α -çàë³çà.
Îäíàê, â äîñë³äæóâàíîìó ñïëàâ³ ïðèñóòí³ñòü ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè α - çàë³çà íå
áóëà íàä³éíî âñòàíîâëåíà íàâ³òü ó âèïàäêó â³äïàëó ïðè òåìïåðàòóð³ Ò »  913 K, ùî
ïåðåâèùóº òåìïåðàòóðó ÷åòâåðòî¿ åêçîòåðì³÷íî¿ ðåàêö³¿ (Ò4 »  903 K). Òàêèé ðåçóëüòàò
ìîæå áóòè ïîâ’ÿçàíèé ç âèñîêîþ äèñïåðñí³ñòþ òà ìàëèì âì³ñòîì α -çàë³çà.
Òàêèì ÷èíîì ïðè êðèñòàë³çàö³¿ àìîðô³çîâàíîãî ñïëàâó Nd3,7Fe80,3B16,0 ôîðìóºòüñÿ
íàíêîìïîçèò òèïó  Nd2Fe14B/Fe3B, â³äì³ííîþ îñîáëèâ³ñòþ  ÿêîãî º ïðèñóòí³ñòü â
ñòðóêòóð³ ìåòàñòàá³ëüíî¿ ôàçè Nd2Fe23B3.
Ðåçóëüòàòè äîñë³äæåíü, îòðèìàí³ çà äîïîìîãîþ åëåêòðîííî¿ ì³êðîñêîï³¿, òàêîæ
çàñâ³ä÷èëè, ùî ï³ñëÿ â³äïàëó ñïëàâó Nd3,7Fe80,3B16,0 ïðè òåìïåðàòóð³ Ò »  903 K
ôîðìóºòüñÿ áàãàòîôàçíà íàíîêðèñòàë³÷íà ñòðóêòóðà ç ñåðåäí³ì ðîçì³ðîì çåðíà 27 íì
(ðèñ. 3).
Îòðèìàíà ó ñïëàâ³ ñòðóêòóðà
äîçâîëèëà éîìó ïðîäåìîíñòðóâàòè âèñîê³
ìàãí³òí³ õàðàêòåðèñòèêè. Êîåðöèòèâíà
ñèëà ³Íñ ñïëàâó ñêëàäàëà 258 êÀ/ì, à
çàëèøêîâà ³íäóêö³ÿ Â r = 1,15 Òë,
çàñâ³ä÷óþ÷è ðåàë³çàö³þ â ìàòåð³àë³
åôåêòó îáì³ííî¿ âçàºìîä³¿ ì³æ
ìàãí³òîì’ÿêèìè ôàçàìè (Nd2Fe23B3, Fe3B,
α -çàë³çà) òà ìàãí³òîæîðñòêîþ ôàçîþ
Nd2Fe14B.
Òàêèì ÷èíîì íà îñíîâ³
ïðîâåäåíèõ åêñïåðèìåíò³â âñòàíîâëåíà
ìîæëèâ³ñòü îòðèìàííÿ íàíîêîìïîçèòó
òèïó Nd2Fe14B/Fe3B øëÿõîì àìîðô³çàö³¿
òà íàñòóïíîãî êðèñòàë³çàö³éíîãî â³äïàëó
(ïðè T »  903 K) ñïëàâó Nd3,7Fe80,3B16,0 ç
íèçüêèì âì³ñòîì íåîäèìó òà áîðó.
Âñòàíîâëåíî, ùî åâîëþö³ÿ
ñòðóêòóðè â ïðîöåñ³ íàãð³âó
àìîðô³çîâàíîãî  ñïëàâó Nd3,7Fe80,3B16,0
â³äáóâàºòüñÿ â ÷îòèðè åòàïè: (1)
ôîðìóâàííÿ â àìîðôí³é ìàòðèö³
äèñïåðñíèõ âêëþ÷åíü  ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè Fe3B ïðè Ò1 »  673 K, (2) ïîäàëüøà
êðèñòàë³çàö³ÿ àìîðôíî¿ ìàòðèö³ ç ôîðìóâàííÿì ñóì³ø³ ìàãí³òîæîðñòêî¿ ôàçè Nd2Fe14B,
ìåòàñòàá³ëüíî¿ ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè Nd2Fe23B3 òà ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè Fe3B ïðè Ò2 »
833 K, (3) ÷àñòêîâèé ðîçïàä ìåòàñòàá³ëüíî¿ ôàçè Nd2Fe23B3 ç âèä³ëåííÿì
ìàãí³òîæîðñòêî¿ ôàçè Nd2Fe14B òà ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè Fe3B ïðè T3 »  863 K, (4)
÷àñòêîâèé ðîçïàä ôàçè Fe3B ç ôîðìóâàííÿì α - çàë³çà ïðè Ò4 > 903 K.
Îñîáëèâ³ñòþ íàíîêîìïîçèòó òèïó Nd2Fe14B/Fe3B, îòðèìàíîãî ç³ ñïëàâó
Nd3,7Fe80,3B16,0, º ïðèñóòí³ñòü â éîãî ñêëàä³ ìåòàñòàá³ëüíî¿ ìàãí³òîì’ÿêî¿ ôàçè Nd2Fe23B3.
Ïðè ñåðåäíüîìó ðîçì³ð³ çåðåí 27 íì îòðèìàíèé íàíîêîìïîçèò ìàº âèñîê³
ìàãí³òí³ âëàñòèâîñò³ (³Íñ = 258 êÀ/ì, Âr = 1,15 Òë), ùî âêàçóº íà ðåàë³çàö³þ â íüîìó
åôåêòó îáì³ííî¿ âçàºìîä³¿ ì³æ ìàãí³òîì’ÿêèìè ôàçàìè (Nd2Fe23B3 , Fe3B, α -çàë³çà) òà
ìàãí³òîæîðñòêîþ ôàçîþ Nd2Fe14B.
Рис. 3. Зображення структури (ПЕМ) та електронна
мікродифракція сплаву  Nd3,7Fe80,3B16,0 після відпалу
при температурі  Т =  903 K.
 
 50 нм
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Çà ð³âíåì ìàãí³òíèõ âëàñòèâîñòåé íàíîêîìïîçèò òèïó Nd2Fe14B/Fe3B,
îòðèìàíèé ç³ ñïëàâó Nd3,7Fe80,3B16,0, ïåðåâèùóº â³äîìèé àíàëîã, îòðèìàíèé ç³ ñïëàâó
Nd4,5Fe77,5B18,5. Ìàãí³òí³ âëàñòèâîñò³ îòðèìàíîãî â ðîáîò³ íàíîêîìïîçèòó íàáëèæàþòüñÿ
äî â³äîìèõ àíàëîã³â ç ðîçì³ðîì çåðåí 12 – 17 íì.
Література
1. Coehoorn R., de Mooij D. B., de Waard C. Meltspun permanent magnet materials containing
Fe3B as the main phase // Journal of Magnetism and Magnetic Materials. – 1989. – V. 80.
– P. 101 – 104.
2. Eds. Liu. Yi, Sellmyer D.J., Shindo D. Characterization and Simulation. Handbook of
Advanced Magnetic Materials, 2006. – V. 2. – P. 1802.
3. Chu Kung-Te, Jin Z. Q., Chakka Vamsi M. Rapid magnetic hardening by rapid thermal
annealing in NdFeB-based nanocomposites // J. Phys. D: Appl. Phys. – 2005. – V. 38. – P.
4009 – 4014.
4. Hono K., Ping D.H. Atom probe studies of microstructural evolution in Nd-Fe-B based
nanocomposite magnets // Mater. Sci. Engineer. – 2001. – V. 81. – P. 304 – 306.
Îäåðæàíî 14.01.10
Ñ.Â. Êîðÿãèí, Î.Â. Áÿêîâà
Ïîëó÷åíèå ìàãíèòîòâåðäîãî íàíîêîìïîçèòà Nd – Fe – B
Ðåçþìå
Ïðèâåäåíû äàííûå î ôàçîâûõ ïðåâðàùåíèÿõ â ïðîöåññå ïîëó÷åíèÿ íàíîêîìïîçèòà
Nd2Fe14B/Fe3B ïóòåì ñïèíèíãîâàíèÿ ñ ïîñëåäóþùèì êðèñòàëëèçàöèîííûì îòæèãîì ñïëàâà
Nd – Fe – B ñ ïîíèæåííûì ñîäåðæàíèåì íåîäèìà è áîðà. Íèçêîå ñîäåðæàíèå Â îáëåã÷àåò
êðèñòàëëèçàöèþ ïðåäâàðèòåëüíî àìîðôèçèðîâàííîãî ñïëàâà, êîòîðàÿ ïðîòåêàåò â ÷åòûðå ýòàïà
è çàêàí÷èâàåòñÿ ôîðìèðîâàíèåì íàíîêîìïîçèòíîé ñòðóêòóðû ñ ðàçìåðîì çåðåí 27 íì.
Îñîáåííîñòüþ ñïëàâà ÿâëÿåòñÿ  ïðèñóòñòâèå â åãî ñòðóêòóðå ìàãíèòîìÿãêîé ìåòàñòàáèëüíîé
ôàçû Nd2Fe23B3.
S.V. Koryagin, A.V. Byakova
Obtaining of hard magnetic Nd – Fe – B nanocomposite
Summary
Phase transformations leading to formation of hard magnetic Nd2Fe14B/Fe3B-type
nanocomposite due to crystallization process of the melt spun Nd – Fe – B alloy with low content
of Nd and B were studied. Reduced B content facilitates amorphous alloy crystallization occurred
by four steps and finished by formation of nanocrystalline structure with nanograin size about
27 nm. Important structural feature of nanocomposite alloy concerns the presence of metastable
soft magnetic Nd2Fe23B3 phase.
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